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超高效液相色谱法测定露酒中的枸橼酸西地那非
Detection of Sil denafil Citrate in the Liqueur by Ul tra

Performance Liquid Chromatography
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摘要：为了建立露酒中非法添加拘橼酸西地那非的一种快速、准确、灵敏高的专属性检测方法，采用反相超高

效液相色谱法，以C，。柱(2．1mmxl00mm，1．7弘m)，柱温30C，检测波长293．6nm，流动相为乙腈：水：冰醋

酸；三乙胺(35：65：0．8：0．4；V／V)，流速0．15ml／min的条件进行实验。结果枸橼酸西地那非在0．05～

50t-g／ml范围内线性关系良好，相关系数r=0．9998，平均回收率为98．93％，RSD=1．86％。建立的方法准

确、可靠，可以用于露酒中枸椽酸西地那非的含量检测。
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Abstract：In order to estabish a quick，accurate，sensitive method for analysis of sildenafil citrate，

which illegally added into the liqueur，reversed phase ultra performance liquid chromatography

was used．The column was C】8 2．1×1 OOmm．Column temperature was 30 C．The mobile phase

was acetonitrile：water：acetic acid：triethylamine(35：65：0．8：0．4；V／v)with flow rate

0．15 ml／min and the detection wavelength was 293．6 nm．The linear range of the calibration

curve of sildenafil citrate were 0．05～50／19／ml(r=0．9998)．The mean rates of recovery was

98．93％and the relative standard deviations(挖一6)was 1．86％．The method iS accurate，

realiable that can be used to determine sildenfil citrate in the liqueur．
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枸橼酸西地那非(Sildenafil citrate，俗称“伟

哥”)是人体海绵体中V型磷酸二酯酶的选择性抑

制剂，为万艾可的主要活性药物成分，是美国食品及

药品管理局(FDA)批准用于治疗男性性功能障碍

的处方药‘卜31。枸橼酸西地那非原料相对便宜，添加

到露酒中可增强其抗疲劳的功能效果，因此有部分

厂家违法添加。

枸橼酸西地那非是严禁在食品和保健品中添加

的，其副作用会导致头晕、头痛、鼻塞和视觉异常等

症状，对于心血管患者，有可能导致突然死亡H~1⋯。
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因此，检测露酒中枸橼酸西地那非的含量对人体健

康有着重要的意义。

目前露酒中的枸橼酸西地那非还没有相应的检

测标准。本文首次采用超高效液相色谱法检测露酒

中枸橼酸西地那非的含量。该方法具有快速、准确、

灵敏度高的优点。

1 实验部分

1．1主要仪器与试剂

主要仪器为Waters UPLC型超高效液相色谱

仪(PDA)。主要试剂有：枸橼酸西地那非对照品(纯

度在99．5％以上)，甲醇(色谱纯)，乙腈(色谱纯)，

冰醋酸(优级纯)，三乙胺(化学纯)，水(超级纯)，露

酒(市售，酒精度28％，生产日期2010040801)。
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1．2色谱条件

Waters超高效液相色谱柱为C18柱(2．1ram×

100mm，1．7弘m)，流动相为乙腈：水：冰醋酸：三

乙胺(35：65：0．8：0．4；V／V)。检测波长

293．6nm。柱温30C，流速0．15ml／min，进样量5肛l。

1．3对照品溶液的配制

称取0．05009的枸橼酸西地那非对照品，用甲

醇t水=60：40(V／V)定容至100ml，’得浓度为

50t-g／ml的对照品溶液。取适量对照品溶液，分别用

甲甲醇：水一60：40(v／v)稀释成50ffg／m，125t』g／

ml，5tlg／ml，lffg／ml，0．]／19／m|，0．05t』g／ml系列溶

液。

1．4样品处理

移取摇匀后的试样5ml至小烧杯中，在水浴中

缓慢蒸至近干，加入2ml甲醇后超声萃取3rain，离

心(4000～8000r／min)5rain后，经0．45ffm滤膜过滤

后备用。

2结果与分析

2．1样品前处理方法

露酒中含的多为糖类物质，糖类物质在甲醇中

的溶解度较低，而枸橼酸西地那非完全溶于甲醇，所

以可以直接用甲醇溶解处理后的样品，避免了过固

相萃取柱的步骤n¨。这样不但可以提高回收率，还

可以降低检验成本，缩短检验时间，提高检测效率，

便于在检测机构中推广使用。

2．2检测波长的选择

取浓度为5099／ml的枸橼酸西地那非标准溶

液及露酒处理液，在190～360nm波长处扫描，在

228．4nm和293．6nm处有吸收峰(图1，图2)，因为

在293．6nm吸收峰存在较少的干扰，其所得结果与

文献E4-6，12]也基本相符。故选用293．6rim为检

测波长。
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图1枸橼酸西地那非标准品的2D光谱

2．3流动相的选择

在流动相中加入少量三乙胺是为了抑制或掩蔽

固定相表面的游离硅醇基的活性，同时减少色谱峰

的拖尾，达到较好的分离效果m12]。参考文献[4，5，

11，12]采用磷酸三乙胺(pH值为3．2)时，需要调节

pH值，实际操作中比较麻烦。而参考采用文献E63

所推荐的流动相，配置时不需调整pH值，操作简

便，能达到较好的分离效果。我们在试验过程曾试用

价格低廉的甲醇代替乙腈，但是发现目标产物出峰

时间推后，而且峰型不太好(图3)，故本方法采用乙

腈：水：冰醋酸：三乙胺=35：65；0．8：0．4(V

：V：V：V)为流动相，被测组分出峰的保留时间

为3．569rain(图4)。
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图2 50．Oug／ml枸橼酸西地那非在293．6nm处的

UPLC色谱
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图3 50．Oug／ml枸橼酸西地那非标准液UPLC色谱

(甲醇代替乙腈时的流动相)
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图4露酒中加标准对照品的UPLC色谱

2．4线性关系及仪器检出限 ·

取50tlg／ml，25t49／ml，5tlg／ml，ltLg／ml，0．1肛g／

ml，0．0599／ml系列溶液，分别进样5tA，记录色谱峰

峰面积，以峰面积与浓度作线性回归，得色谱条件下

枸橼酸西地那非的线性回归方程为Y=42869X一

94．73，r=o．9998。

图5结果表明，枸橼酸西地那非在0．05～

50ffg／ml浓度范围内色谱峰面积与浓度之间具有较

好的线性关系，以信噪比为3时测得最低检出限量

为6．98×10、12fig(响应值N=2x10一，以峰面积

为纵坐标，以枸橼酸西地那非的含量为横坐标得y
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=8．6 X 106X一94．73，b=8．6 X 106，检出限为

3N／b)。不断地稀释对照品溶液，当稀释到0．5ng／

ml时还有检测信号，再向下稀释时信号不明显，得

出该方法的最低检出限为0．5ng／ml。
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图5枸橼酸西地那非的回归方程益线

2．5准确度实验

取浓度为50pg／ml的对照品溶液连续重复进

样6次，每次进59l，测得峰面积值的平均值为

2140979，麟D=0．34％(表1)。
襄1准确度试验

2．6加标回收率实验

取浓度为50pg／ml的标液lml，加入到5ml空

白样品中，在水浴中缓慢蒸至近干，加入5ml甲醇后

超声萃取3min，离心(4000～8000r／min)5min后过

0．45弘m滤膜，平行测定5次，得其标准平均回收率

为98．93％，RSD一1．86％(表2)。

裹2回收率实验

3结束语

本实验采用超高效液相色谱作为露酒中枸橼酸

西地那非的最终检测方法，所用的流动相简单，分析

时间短，不需对样品进行复杂的预处理，灵敏度高，

方法稳定可靠，成本较低，便于在食品检测机构中推

广应用，对露酒行业的监管能起到积极的作用。
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